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Patentanspruche 

1. Verfahren zur kontinuierlichen, destillativen Abtrennung von Triethanolamin aus 
einem durch die Urnsetzung von Ammoniak mit Ethylenoxid in flussiger Phase 
unter Druck und bei erhohter Temperatur erhaltenen Stoffgemisch aus Mono-, Di- 
und Triethanolamin sowie Ethanolamin-Ether und Wasser, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Stoffgemisch in zwei Stufen destilliert wird, wobei in der ers- 
ten Stufe die Leichtsiederfraktion und die Schwersiederfraktion entnommen und 
ausgeschleust werden und in der zweiten Stufe die Mittelsiederf raktion mit einem 
Gehalt an Triethanolamin von > 99,4 Gew.-% und Diethanolamin von 

< 0,2 Gew.-% destilliert wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die Destination des 
Stoffgemischs in einer ersten Kolonne und einer mit dieser zusammengeschalte- 
ten zweiten Kolonne erfolgt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die Destination des 
Stoffgemischs in einer Trennwandkolonne erfolgt. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass im mittleren Bereich 
der Trennwand das Stoffgemisch in die Kolonne zugefuhrt und Triethanolamin 
aus der Kolonne ausgetragen wird. 
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Verfahren zur Abtrennung von Triethanolamin aus einem durch die Umsetzung von 
Ammoniak mit Ethylenoxid erhaltenen Stoffgemisch 

Beschreibung 

5 

Die Erfindung betrrfft ein Verfahren zur kontinuierlichen, destillativen Abtrennung von 
Triethanolamin (TEA) aus einem durch die Umsetzung von Ammoniak mit Ethylenoxid 
in flussiger Phase unter Druck und bei erhohter Temperatur erhaltenen Stoffgemisch 
aus Mono-, Di- und Triethanolamin sowie Ammoniak, Wasser und Ethanolamin-Ether. 

10 

Es ist allgemein bekannt, dass ein nach einer fraktionierenden Destination eines TEA- 
Rohprodukts, das durch Umsetzung von wassrigem Ammoniak mit Ethylenoxid und 
Abdestillieren von Monoethanolamin (MEA) und Diethanolamin (DEA) gewonnen wur- 

• de, erhaltenes und zunachst farbloses, reines TEA (Farbzaht: ca. 0 bis 20 APHA nach 
5 DINtISO 6271 (= Hazen)), sich nach einer Lagerzeit von ca. 4 bis 6 Wochen, auch im 
geschlossenen Gebinde und unter Lichtausschluss, allmahlich leicht rosa und schlieB- 
lich, besonders leicht beim Stehen am Licht, gelb bis braun verfarben kann. Dieser 
Effekt wird durch Einwirkung von hoheren Temperaturen beschleunigt (Siehe z.B.: 
G.G. Smirnova et al., J. of Applied Chemistry of the USSR 61 , S. 1508-9 (1988), und 
20 Chemical & Engineering News 1996, Sept 16, Seite 42, mittlere Spalte). 

GemaB Chemical & Engineering News 1996, Sept. 16, Seite 42, zersetzt sich bei er- 
hohter Temperatur ein Mol TEA in ein Mol Ethanolamin und zwei Mol Acetaldehyd. 
Acetaldehyd kondensiert zu Crotonaldehyd, der wiederum mit Ethanolamin eine 
25 Schiffsche Base bildet. Diese ungesattigte Schiff sche Base fuhrt unter 1 ,4-Poly- 
merisation zu farbigen Produkten im TEA. 




Zur Beurteilung der Farbqualitat vom reinem TEA hat sich neben den zeitaufwendigen 
Lagerversuchen, bei denen die APHA-Farbzahl (nach DIN-ISO 6271) des TEAs in Ab- 



30 hangigkeit von der Lagerzeit gemessen wird, der sogenannte Saureneutralisationstest 
bewahrt 

Dieser Saureneutralisationstest erlaubt die Beurteilung der f arblichen Lagerstabil'rtat 
von frisch hergestelltem TEA innerhalb weniger Minuten. 

35 

Der Test wird in den japanischen Dokumenten JP-A-62 01 9 558 (Derwent Abstract Nr. 
87-067647/10) und JP-A-62 005 939 (Derwent Abstract Nr. 87-047397/07) beschrie- 
ben, wonach das TEA mit Essigsaure, Zitronensaure, Schwefelsaure, Salzsaure oder 
Phosphorsaure behandelt (neutralisiert) wird und danach die Extinktion der Absorpti- 
40 onsbanden bei 420 nm und 530 nm gemessen wird. Tritt wahrend der Durchfuhrung 
des Tests keine augenscheinliche Rosaverfarbung des TEAs auf und bleiben die ge- 
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messenen Werte fur die Extinktion genugend klein, so ist das TEA farblich lagerstabil, 
bleibt also uber einen Zeitraum von mehreren Monaten farblos. 

In der Literatur sind verschiedene Verfahren zur Herstellung von reinem und farblosem 
5 bis wenig gefarbtem TEA beschrieben. 

EP-A-4015 beschreibt, dass Ethanolarnine mit geringerer Verfarbung durch Zusatz von 
phosphoriger oder unterphosphoriger Saure wahrend der Herstellung der Ethanolarni- 
ne und/oder der destillativen Aufarbeitung erhalten werden. 

10 

EP-A-36 152 und EP-A-4015 erlautern den Einfluss der in Verfahren zur Herstellung 
von Alkanolaminen eingesetzten Werkstoffe auf die farbliche Qualitat der Verfahrens- 
produkte und empfehlen nickelfreie bzw. nickelarme Stahle. 

■ m 5 US-A-3 81 9 71 0 offenbart ein Verfahren zur Verbesserung der Farbqualitat von Etha- 
nolaminen durch Hydrierung der rohen Ethanolarnine in Gegenwart ausgewahlter Kata- 
lysatoren. Das Verfahren ist jedoch technisch aufwendig und ftihrt nicht zu einer TEA- 
Ware, die uber mehrere Monate farblos bleibt. 

20 US-A-3 207 790 beschreibt ein Verfahren zur Verbesserung der Farbqualitat von Alka- 
nolaminen durch Zugabe eines Borhydrids eines Alkalimetails. 

US-A-3 742 059 und DE-A-22 25 015 beschreiben die Verbesserung der Farbqualitat 
von Alkanolaminen durch den Zusatz eines Alkanolaminesters der Borsaure bzw. Alka- 
25 liVErdalkalimetallboraten. 

Die Anwesenheit eines Hilfsstoffes zur Stabilisierung von TEA ist jedoch in vielen wich- 




tigen Anwendungsbereichen des TEAs .unenwunscht 



30 Die nachtragliche Zugabe kleiner Mengen Ethylenoxid zu f risch destilliertem TEA fuhrt 
nach US-A-4 673 762 ebenfalls zu einer Entfarbung und Farbstabilisierung. Die Me- 
thode erscheint jedoch aus toxikologischen Grunden bedenklich; 

GB-A-1 062 730 beschreibt ein Verfahren zur Reinigung von Ethanolaminen durch 
35 Reindestillation in Gegenwart von Silikaten oder Aluminaten. 

JP-A-62 019 558 (Derwent Abstract Nr. 87-067647/10) berichtet uber die Herstellung 
von qualitativ gutem TEA durch Behandlung von rohem TEA mit anorganischen Oxiden 
bei 170 bis 250°C und anschlieBender Destination in Abwesenheit von Sauerstoff. 

40 
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Ahnliche Ergebnisse werden gemaB JP-A-62 005 939 (Derwent Abstract Nr. 87- 
047397/07) erzielt, wenn rohes TEA unter Luftausschluss 1 bis 10 h auf 170 bis 250°C 
erhitzt und dann im Vakuum destilliert wird. 

SU-A-326 178 (Derwent Abstract Nr. 63384T-AE) beschreibt die Herstellung TEA mit 
guter Farbqualitat durch schonende Umsetzung von wasserfreiem Monoethanolamin 
(MEA) Oder Diethanolamin (DEA) oder Mischungen beider Substanzen mit Ethylenoxid 
bei Temperaturen kleiner 50°C. 

Ahnliche Ergebnisse werden gemaB SU-A-228 693 (Chem. Abstr. 70, 77305f (1969)) 
und GB-A-1 092 449 erzielt, wenn Ammoniak mit Ethylenoxid bei kleiner/gleich 35°C 
umgesetzt und die erhaltene Ethanolamin-Mischung unter Luftausschluss destilliert 
wird. 

Vom wirtschaftlichen Gesichtspunkt sind solche Verfahren, bei denen die Umsetzun- 
gen mit Ethylenoxid bei niedrigen Temperaturen stattfinden, wegen der langen Ver- 
weilzeiten und der damit verbundenen niedrigen Raum-Zeit-Ausbeuten unrentabel. 

Es war daher Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zur Abtrennung von Triethanolamin 
aus einem durch die Umsetzung von Ammoniak mit Ethylenoxid erhaltenen Stoffge- 
misch zu schaffen, nach dem eine hohe Reinheit des Triethanolamins erreicht werden 
kann. Die Herstellung von verkaufsfahiger Triethanolamin-Reinware soil zudem beson- 
ders einfach und wirtschaftlich sein. 

Zur Losung dieser Aufgabe werden die im Kennzeichen des Anspruchs 1 enthaltenen 
MaBnahmen vorgeschlagen. 

Weitere MaBnahmen ergeben sich aus den Unteranspruchen 2 bis 4. 

Die Erfindung verwendet ein Stoffgemisch, welches wie folgt erhalten wird. Zunachst 
wird z.B. gemaB EP-A-673 920, durch die Umsetzung von wassrigem Ammoniak mit 
Ethylenoxid in flussiger Phase unter Druck und erhohter Temperatur in einem geeigne- 
ten Reaktor ein Ethanolamin-Gemisch, enthaltend die Hauptkomponenten Monoetha- 
nolamin (MEA), Diethanolamion (DEA) und Triethanolamin (TEA), hergestellt. 

Die Reaktionstemperaturen betragen hierbei im allgemeinen 1 10 bis 180°C, bevorzugt 
120 bis 150°C, und die Drucke 50 bis 150 bar (5 bis 15 MPa), bevorzugt 75 bis 120 bar 
(7,5 bis 12 MPa). Das molare Verhaltnis von Ammoniak zu Ethylenoxid betragt 1 : 1 bis 
100 : 1 , bevorzugt 3 : 1 bis 50 : 1 , besonders bevorzugt 4 : 1 bis 15 : 1 , und der Am- 
moniak wird als 60 bis 99,99 %ige, bevorzugt 70 bis 95 %ige, wassrige Losung einge- 
setzt Das eingesetzte Ethylenoxid kann als Gesamtmenge auf einmal oder in zwei bis 
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zehn, bevorzugt zwei bis sechs, Teilmengen von jeweils 10 bis 70 Gew.-% (bezogen 
auf die Gesamtmenge) zugegeben werden. 

Arbeitet man mit einem molaren Verhaltnis von Ammoniak zu Ethylenoxid von mehr als 
1:1, wird aus dem erhaltenen Produktgemisch anschlieBend in an sich bekannter 
Weise der uberschussige Ammoniak zusammen mit einem Teil des Wassers unter 
Druck und danach das restliche Wasser bei vermindertem Druck oder drucklos abdes- 
tilliert. Zuruck bleibt ein im wesentlichen MEA, DEA und TEA enthaltendes Rohprodukt 
mit einem Wassergehalt kleiner 0,3 Gew.-%, bevorzugt kleiner 0,1 Gew.-%. 

Nach der sich anschlieBenden destillativen Abtrennung des Monoethanolamins (MEA) 
bei vermindertem Druck verbieibt ein Rohprodukt bestehend aus DEA, TEA und gerin- 
gen Mengen an Nebenkomponenten, wie beispielsweise (2-(2-Hydroxyethoxy)ethyl)- 
di-(2-hydroxyethyI)-amin, (2-(2-Hydroxyethoxy)ethyl)-(2-hydroxyethyl)-amin und N,N'- 
Di-(2-hydroxyethyl)-piperazin. Ein typisches Rohgemisch enthalt ca. 70 Gew.-% DEA 
und ca. 30 Gew.-% TEA. 

Die Zusammensetzung dieses Rohprodukts kann je nach dem ursprunglich eingesetz- 
ten molaren Verhaltnis von Ammoniak zu Ethylenoxid schwanken. 

In der Regel kann das so erhaltene Ethanolamin-Gemisch direkt einer f raktionierenden 
Destination unterworfen werden, bei der nacheinander reines DEA und TEA erhalten 
werden. Alternativ ist jedoch eine Vorgehensweise moglich, bei der dieses, im wesent- 
lichen DEA und TEA enthaltende Rohprodukt, das einen Wassergehalt kleiner 0,3 
Gew.-%, bevorzugt kleiner 0,1 Gew.-%, und einen Ammoniakgehalt kleiner 0,1 % 
Gew.-%, bevorzugt kleiner 0,01 Gew.-%, aufweist, mit 0,6 bis 1 ,2 Mol, bevorzugt 0,8 
bis 1 ,1 Mol Ethylenoxid pro Grammatom an Stickstoff gebundenen Wasserstoff im 
Rohprodukt bei Temperaturen von 110 bis 180°C, bevorzugt 120°C bis 180°C, in flus- 
siger Phase umgesetzt wird. Diese Umsetzung erfolgt im allgemeinen wie in der 
GB-A-1 453 762 beschrieben. Bevorzugt erfolgt die Umsetzung in Rohrreaktoren und 
mehrstufig, wobei beispielsweise in einer iersten Reaktionsstufe bei Temperaturen von 
vorzugsweise 125 bis 165°C 50 bis 80 Gew.-% des eingesetzten Ethylenoxids, in einer 
zweiten Reaktionsstufe bei Temperaturen von vorzugsweise 150 bis 180°C die restli- 
che Menge des eingesetzten Ethylenoxids umgesetzt wird und in einer dritten Umset- 
zungsstufe die Reaktion bei Temperaturen von 120 bis 150°C zu Ende gefuhrt wird. 

Das so erhaltene Stoffgemisch aus MEA, DEA und TEA sowie Ethanolamin- Ether und 
Wasser wird nach der Erfindung in zwei Stufen destilliert. Hierfur eignen sich ubliche 
Destiliationsvorrichtungen. Solche Vorrichtungen sind einem Fachmann bekannt. Es 
wird bevorzugt, eine Destillationskolonne mit wenigstens einer Quer- oder Langsunter- 
teilung, ausgefuhrt in Form eines Bodens, einer Trennwand, geordneter Packungen 
oder Fullkorper, zu verwenden. Die Kolonne wird mit einer Temperatur im Sumpf von 
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zweckmaBig 160°C bis 210°C betrieben. Der gewahite Druck bewegt sich dabei bei 
Werten von 0,5 mbar bis 5 mbar. Die Kolonne wird so eingestellt, dass ein RQcklauf- 
verhaltnis von 0,05 bis 0,5, vorzugsweise von 0,1 bis 0,4 resultiert. Das aufzutrennen- 
de Stoffgemisch wird vorzugsweise in der oberen Kolonnenhalfte eingespeist. 

5 

Urn ein effektives Abtrennen des Triethanolamins (TEA) zu ermoglichen, werden in 
einer ersten Destillationsstufe die Leichtsiederfraktion am Kolonnenkopf und die 
Schwersiederfraktion am Kolonnensumpf entnommen und ausgeschleust. Die verblei- 
bende Mittelsiederfraktion mit einem Gehalt an Triethanoiamin von > 98,5 Gew.-% und 
1 0 Diethanolamin von < 0,2 Gew.-% wird in einer zweiten Stufe destilliert. 

Aufgrund der Temperaturempfindlichkeit des Stoffgemischs ist es zweckmaBig, die 
Kolonne mit einem Verdampfer zu betreiben, der eine geringe Wandtemperatur sowie 
einen kleinen Flussigkeitsinhalt aufweist. Insgesamt hat es sich als besonders gunstig 
erwiesen, einen Fallfilmverdampfer zu verwenden. Der Kolonnensumpf und der Ver- 
dampfersumpf werden dabei so gestaltet, dass die Verweilzeit der Schwersiederfrakti- 
on im Kolonnensumpf 1 min bis 60 min betragt. Bei diesen Verweilzeiten wird ein Op- 
timum aus der Abtrennung der Mittelsiederfraktion und der Vermeidung der Bildung 
unerwunschter Nebenprodukte erzielt. 

20 

Nach einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens erfolgt 
die Destination des Stoffgemischs in zwei zusammengeschalteten Destillationskolon- 
nen (s. Fig. 1). Dabei wird das aufzutrennende Roh-TEA-Gemisch im allgemeinen dem 
oberen Teil einer ersten Kolonne (1) zugefuhrt. Am Kopf dieser Kolonne wird eine 
25 Leichtsiederfraktion entnommen und wieder in die Ethanolamin-Aufarbeitung zuruckge- 
fahren. Im Sumpf von Kolonne (1) konnen bei Bedarf hochsiedende Komponenten 
ausgeschleust werden. Die im ersten Destillationsschritt erhaltene Mittelsiederfraktion 
wird an einem Seitenabzug der Kolonne (1) entnommen, in das untere Ende der zwei- 
ten Destillationsstufe - Kolonne (8) - gele'rtet und destilliert. Es ist vorteilhaft, auch die 
30 Kolonne (8) mit wenigstens einer Quer- oder Langsunterteilung, ausgefuhrt in Form 
eines Bodens, einer Trennwand, geordneter Packungen oder Fullkorper, zu verwen- 
den. Die in der Kolonne (8) entstehenden Hochsieder werden wieder in den mittleren 
Bereich von Kolonne (1) zuruckgefuhrt. Am Kopf der zweiten Kolonne (8) fallt reines 
TEA an. Das Rucklaufverhaitnis in der Kolonne (8) betragt zwischen 0,2 und 0,7. Vor- 
35 zugsweise werden die erste Kolonne und die zweite Kolonne mit annahernd gleichen 
Temperaturprofilen betrieben. 

GemaB einer besonders vorteilhaften Verfahrensvariante erfolgt die Destination des 
Stoffgemischs in einer Trennwandkolonne. Eine Trennwandkolonne ist im Prinzip eine 
40 apparative Vereinfachung von zwei thermisch gekoppelten Destillationskolonnen. Sie 
enthalt in der Regel eine senkrecht angeordnete und sich oberhalb und unterhalb der 
Zulaufstelle erstreckende Trennwand, welche die Kolonne in einen Zulaufteil und einen 
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Entnahmeteil unterteilt. Zur Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens kann die 
Trennwandkoionne als Fullkorper oder geordnete Packungen enthaltende Packungs- 
kolonne oder ais Bodenkolonne ausgestaltet sein. Das Stoffgemisch wird im mittleren 
Bereich der Trennwand (13) in die Kolonne (12) eingeleitet (Fig. 2). Die erste Destillati- 

5 onsstufe wird im Zulaufteil (14) der Kolonne durchgefuhrt und die nach Entnahme der 
Leichtsiederfraktion am Kolonnenkopf und Schwersiederfraktion am Kolonnensumpf 
verbleibende Mittelsiederfraktion wird im Entnahmeteil (15) der Kolonne destilliert, wo- 
bei der Austrag von reinem Triethanolamin (TEA) uber einen Seitenabzug (20) im mitt- 
leren Bereich der Trennwand erfolgt und die in der zweiten Destillationsstufe entste- 

0 henden Hochsieder ebenfalls im Kolonnensumpf ausgeschleust werden. 

Das erfindungsgemaGe Verfahren liefert Triethanolamin (TEA) mit einem Reinheitsgrad 
. von > 99,4 % und einer APHA-Farbzahl von ^ 30. 

5 TEA in besonders guter Farbqualitat mit Farbzahlen $ 20 und hoher Farbstabiiitat wird 
erhalten, wenn man, wie in EP 4015 beschrieben, eine wirksame Menge an Phospho- 
riger oder Unterphosphoriger Saure bzw. deren Derivate vor oder wahrend der Ethano- 
lamin-Synthese aus Ethylenoxid und Ammoniak bzw. im Laufe der destillativen Auf- 
trennung des erhaltenen Ethanolamin-Gemisches zugibt Vorzugsweise erfolgt die Zu- 
20 dosierung erst vor der TEA-Reindestillation. Erfolgt die Zugabe des Additivs nach der 
Umsetzung von Ethylenoxid und Ammoniak in der Destination der daraus erhaltenen 
Ethanolamine, betragt die zudosierte Menge zwischen 0,005 und 2 Gew.-% bezogen 
auf die Summe der Ethanolamine. . 

25 Die Erfindung wird nachfolgend unter Hinweis auf die Zeichnungen anhand von Aus- 
fiihrungsbeispielen naher erlautert. 



Es zeigt 



30 Fig. 1 einen Anlagenaufbau in schematischer Darstellung mit 



35 



40 



(D 
(2) 
(3) 
(4) 
(5) 
(6) 
(7) 
(8) 
(9) 
(10) 



einer ersten Kolonne umfassend 
ein Abtriebsteil und 
ein Verstarkungsteil, 
einem Fallfiimverdampfer, 
einem Kolonnenzulauf , 
einem Kopfabzug, 
einem Sumpfabzug sowie 
einer zweiten Kolonne, die uber 
eine erste Verbindungsleitung und 

eine zweite Verbindungsleitung mit der ersten Kolonne zusammen- 
geschaltet ist und 
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(1 1 ) einen Kopfabzug fur den Austrag von reinem TEA aufweist. 

und 

Fig. 2 eine Trennwandkolonne (1 2) mit 

einer mittigen Trennwand (13), durch die 

ein Zulaufteil (14) und 

ein Entnahmeteil (15) gebildet wird, 

einem Fallfiimverdampfer (16), 

einem Kolonnenzulauf (17), 

einem Kopfabzug (18), 

einem Sumpfabzug (19), 

einem Seitenabzug (20) fur den Austrag von reinem TEA und 

einem Seitenabzug (21) fur die Entnahme eines DEA reichen Leichtsieder- 

stromes. 

Beispiele 
Beispiel 1 

340 kg/h eines Zulaufgemisches bestehend aus 76,4 % TEA, 22,4 % DEA, 1,1 % 
Ethanolamin-Ether, 0,02 % Wasser und 0,1 % Phosphorige Saure werden flussig mit 
einer Zulauftemperatur von 1 80°C bei (5) der ersten Kolonne (1) zugefuhrt. Die Kolon- 
ne wird bei einem Kopfdruck von 2 mbar betrieben. Am Sumpfabzug (7) der Kolonne 
erfolgt die Ausschleusung von 50 kg/h eines Gemisches aus 93 % TEA und 6,9 % 
Ethanolamin-Ether bei einer Temperatur von 190°C. Die Verweilzeit der Flussigkeit im 
Sumpf betragt etwa 45 min. Am Kopfabzug (6) der Kolonne werden 120 kg/h eines 
Gemisches aus 67 % DEA, 32,4 % TEA und 0,4 % Ethanolamin-Ether ausgetragen 
und dem Ausgangsgerhisch zugefuhrt. Die Temperatur dieses Stromes betragt 99°C; 
das Rucklaufverhaltnis 0,2. Uber die erste Verbindungsleitung (9) werden 240 kg/h 
eines TEA reichen Stromes gasformig entnommen und in die zweite Kolonne (8) einge- 
leitet. 

Die mit einer Gewebepackung ausgestattete Kolonne (8) wird bei 3,5 mbar Kopfvaku- 
um betrieben. Das eintretende Zulaufgemisch besitzt eine Temperatur von 183°C. Das 
Rucklaufverhaltnis der Kolonne betragt 0,4. Ober die zweite Verbindungsleitung (10) 
werden stundlich 70 kg eines Stromes zuruck in die erste Kolonne (1) geleitet Der 
179°C heiBe Strom enthalt 98,9 % TEA, 0,4°C DEA und 0,7 % Ethanolamin-Ether. Am 
Kopf (1 1 ) dieser Kolonne fallen bei einer Temperatur von 1 71 °C 1 70 kg/h TEA mit ei- 
ner Reinheit von 99,6 % an. Die Farbzahl dieses Produktes betragt 2 APHA. 
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Beispiel 2 

2300 kg eines Gemisches aus 1800 kg TEA, 490 kg DEA; 20 kg Ethanolamin-Ether, 
500 ppm Wasser und 500 ppm Phosphorige Saure wefden stundlich uber die Zulauflei- 
tung (17) einer Trennwandkolonne (12) gemaB Fig. 2 zugefuhrt. Die Kolonne wird bei 
3 mbar Kopfvakuum betrieben. Die Zulauftemperatur betragt ca. 100°C. Uber den 
Kopfabzug (1 8) werden ca. 2400 kg/h eines DEA reichen Stromes entnommen. Etwa 
800 kg/h davon werden in die DEA-Aufarbeitung zuruckgefuhrt. Die restlichen 
1600 kg/h gelangen als Rucklauf wieder in die Trennwandkolonne zurOck, wobei die 
Menge halftig auf den Zulaufteil (14) und den Entnahmeteil (15) yerteilt wird. Etwa 
450 kg/h Schwersieder werden im Sumpf der Kolonne angereichert und m'rt einer Tem- 
peratur von 190°C uber den Sumpfabzug (19) ausgeschleust. Im Entnahmeteil (15) der 
Trennwandkolonne (12) wird TEA aufkonzentriert und mit einer Rate von 1050 kg/h 
flussig uber den Seitenabzug (20) entnommen. Es wird TEA mit einem Reinheitsgrad 
von 99,5 % erhalten. Der DEA-Gehalt betragt 0,1%. 
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Verfahren zur Abtrennung von Triethanoiarnin aus einem durch die Umsetzung von 
Ammoniak mit Ethylenoxid erhaltenen Stoffgemisch 

Zusammenfassung 

5 

Verfahren zur kontinuierlichen destillativen Abtrennung von Triethanoiarnin aus einem 
durch die Umsetzung von Ammoniak mit Ethylenoxid in flussiger Phase unter Druck 
und bei erhohter Temperatur erhaltenen Stoffgemisch aus Mono-, Di- und Triethano- 
iarnin sowie Ethanolamin-Ether und Wasser, bei dem das Stoffgemisch in zwei Stufen 

0 destilliert wird. In der ersten Stufe werden die Leichtsiederfraktion und die Schwersie- 
derfraktion entnommen und ausgeschleust und in der zweiten Stufe wird die Mittelsie- 
derfraktion mit einem Gehalt an Triethanoiarnin von > 99,4 Gew.-% und Diethanolamin 
von < 0,2 Gew.-% destilliert. Die Destination des Stoffgemischs erfolgt vorzugsweise in 
einer ersten Kolonne und einer mit dieser zusammengeschalteten zweiten Kolonne 

5 oder in einer Trennwandkolonne. 



